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La deposición química de vapor (CVD) es una técnica de síntesis de 
catalizadores con la cual se pueden preparar materiales con propiedades 
catalíticas atractivas, como el producir catalizadores con alta dispersión de la fase 
activa. Esta propiedad junto con las características de los materiales MCM-41, 
hacen de esta técnica un proceso atractivo catalíticamente. 
En este trabajo se realizó la síntesis de catalizadores de óxidos de cobre 
sobre materiales MCM-41 modificados con Al. Los materiales Al-MCM-41 se 
prepararon con diferente relación Si/Al. La CVD de cobre se llevó a cabo 
empleando un reactor L de lecho fijo empleando acetilacetonato de Cobre (II) 
como precursor del metal. Se empleó O2 como gas de arrastre y reactivo. Los 
materiales se caracterizaron empleando los métodos de fisisorción de nitrógeno, 
difracción de rayos X y espectrometría de masas con plasma de acoplamiento 
inductivo. Con base a los resultados obtenidos, se determina que la estructura de 
los materiales MCM-41 se mantiene sin modificaciones importantes después de 
realizar el tratamiento de CVD, lo cual muestra que este proceso es adecuado 
para la preparación de catalizadores de óxidos de cobre sobre materiales 
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PLANTEAMIENTO DE LA INVESTIGACIÓN 
 
1.1 Introducción 
El efecto invernadero es producido cuando determinados gases 
componentes (Figura 1) de la atmosfera planetaria, ya que retienen una parte de 
la energía que el suelo emite después de ser calentado por los rayos provenientes 
del sol, haciendo que esta energía regrese al espacio exterior [1,2].  
 
Figura 1. Gases productores del efecto invernadero [3]. 
Este proceso natural que hace que se tenga una temperatura agradable en el 
planeta se ha salido un poco de control, ya que se ha incrementado la emisión de 
ciertos gases debido a la actividad humana como es el caso de:  
 El vapor de agua, el más abundante y funciona como un gas que actúa en 
retroalimentación con el clima, a mayor temperatura de la atmósfera, más 
vapor, más nubes y más precipitaciones. 
 Dióxido de carbono (CO2), un componente menor, pero muy importante de la 
atmósfera. Se libera en procesos naturales como la respiración y en 
erupciones volcánicas y a través de actividades humanas como la 
deforestación, cambio en el uso de suelos y la quema de combustibles fósiles. 
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Desde el inicio de la Revolución Industrial (aproximadamente en 1760) la 
concentración de CO2 ha aumentado en un 43% (para el año 2013). 
 Metano, un gas hidrocarburo que tiene origen natural y resultado de 
actividades humanas, que incluyen la descomposición de rellenos sanitarios, 
la agricultura (en especial el cultivo de arroz), la digestión de rumiantes y el 
manejo de desechos de ganado y animales de producción. Es un gas más 
activo que el dióxido de carbono, aunque menos abundante. 
 Los Clorofluorocarbones (CFCs), son compuestos sintéticos de origen 
industrial que fueron utilizados en varias aplicaciones, ahora ampliamente 
regulados en su producción y liberación a la atmósfera para evitar la 
destrucción de la capa de ozono. 
 Óxido nitroso, gas invernadero muy poderoso que se produce principalmente 
a través del uso de fertilizantes comerciales y orgánicos, la quema de 
combustibles fósiles, la producción de ácido nítrico, la producción de nylon 
y la quema de biomasa. 
Dentro de los efectos producidos por estos gases está el incremento de la 
temperatura de la tierra, el derretimiento de los polos, lluvias acidas, fuegos 
forestales repentinos y más frecuentes, incremento del nivel del mar (Figura 2), 
cambio de la duración e intensidad de las estaciones del año, nuevas en intensas 
enfermedades y alergias, etc. 
 Figura 2. Efectos producidos por el efecto invernadero [4]. 
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Una de las reacciones más importantes actuales a nivel mundial es la 
reacción de oxidación parcial, ya que muchos de los productos que se utilizan 
hoy en día de forma masiva se obtienen a por este medio, debido a que utiliza 
agentes oxidantes de forma estequiometria genera como subproducto una gran 
cantidad de óxidos de nitrógeno, una de las cuales contribuyen en gran medida 
con el efecto invernadero, es por esto que se busca una forma de disminuir las 
emisiones de gas; un ejemplo de este tipo de reacción es la que se lleva a cabo 
para la producción de Nylon, mediante la oxidación parcial de ciclohexano [1-6]. 
Cuando los compuestos orgánicos sufren reacciones de oxidación y 
reducción, la transferencia de electrones no se lleva de forma completa, dando 
lugar al cambio de los enlaces covalentes entre átomos con una distinta 
electronegatividad, para esto generalmente se necesitan átomos de oxígeno para 
propiciar la perdida de electrones, mediante reacciones en cadena de radicales 
libres [7]. 
 
Figura 3. Reacción de producción de ácido adípico [7]. 
En la reacción de oxidación parcial de ciclohexano a ácido adípico 
(Figura 3.) involucra un mecanismo de reacción en dos etapas. En la primera, el 
ciclohexano es convertido a ciclohexanona y ciclohexanol usando un catalizador 
soluble a bajas temperaturas. En este caso, una baja conversión de ciclohexano 
es requerida para obtener un alto rendimiento de ambos productos. En la segunda 
etapa, la mezcla de ciclohexanona y ciclohexanol es oxidada a ácido adípico bajo 
un proceso en fase líquida a bajas temperaturas. No obstante, los procesos para 
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la producción de ácido adípico han recibido especial atención para hacerlos 
benignos al medio ambiente [7,8]. 
Durante la reacción el ciclohexano se transforma en ciclohexanona que 
es un producto intermedio para acceder a los precursores del Nylon 6 y 66: ácido 
adípico, hexametiléndiamina y ε-caprolactama, como se ve en la Figura 4 [9]. 
 
Figura 4. Reacción de producción de Nylon 66 y 6 [9]. 
 El ácido adípico (Figura 5) o también llamado ácido hexanodioico, es 
el más importante ácido dicarboxílico desde el punto de vista industrial: 
anualmente se producen unos 2,500 millones de kilogramos de este polvo blanco 
cristalino. Este material es inodoro y es ligeramente soluble en agua pero soluble 
en alcohol y acetona. 
 Dentro de las aplicaciones de este así están: monómero para la 
producción de nylon, fabricación de productos plastificados y lubricantes, 
industria de alimentos (E355) y la industria de pinturas y recubrimientos [10]. 
 
Figura 5. Ácido Adípico [7.1]. 
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En estos procesos de oxidación de etapas múltiples, se utilizan solventes 
orgánicos y ácidos libres, lo que hace que se contamine en gran medida debido a 
estas grandes emisiones de gas a la atmosfera [8]. 
 
1.2. Planteamiento del problema 
Uno de los retos más importantes a los que nos enfrentamos como ingenieros 
día con día es la disminución o eliminación de emisión de gases de efecto 
invernadero, es por esto que la búsqueda de nuevos materiales que lleven a cabo 
esta tarea, es de vital importancia para la comunidad científica. 
La técnica de CVD ha mostrado ser una técnica efectiva para la síntesis de 
catalizadores debido a la alta dispersión que se puede alcanzar. Esta propiedad es 
atractiva catalíticamente. En este sentido, en este trabajo se aplica la técnica de 
CVD para la síntesis de catalizadores de óxidos de cobre sobre materiales 
mesoporosos de tipo MCM-41. 
Estos materiales pueden ser efectivos en la oxidación parcial de 
ciclohexano a ácido adípico. Este proceso produce una cantidad significativa de 
subproductos contaminantes para el medio ambiente. 
 En trabajos previos en nuestro grupo se ha realizado la CVD de óxidos de 
cobre sobre fibra de vidrio, material que tiene un área específica muy baja para 
posibles aplicaciones catalíticas y además con una baja dispersión del mismo 
(menor al 2%). Por lo tanto, en este trabajo la CVD se de óxidos de cobre se 
llevará a cabo en un reactor de lecho fijo y uno de lecho fluidizado con el objetivo 
de incorporar Cu en soportes con alta área específica. 
 
1.3. Justificación 
 Una de las alternativas para el problema de la baja dispersión de Cu de los 
catalizadores preparados es la modificación del sistema de reacción, es decir al 
llevar a cabo el cambio las condiciones a las cuales se lleva la reacción, aunado 
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a ver la comparativa con la de uno de lecho fluidizado buscando que haya una 
mayor posibilidad de incrementar la dispersión de los óxidos de cobre sobre los 
soportes.  
 De igual manera el uso de MCM-41 modificado con Al hace que haya un 
incremento en el área superficial en relación al uso de fibra de vidrio como 





Sintetizar catalizadores de óxidos de cobre sobre materiales Al-(MCM)-41 
mediante la técnica de CVD en un reactor de lecho fijo para ver la distribución 
del material sobre este soporte catalítico así como llevar a cabo la caracterización 
de los catalizadores obtenidos por medio de técnicas cualitativas y cuantitativas,  
además sentar las bases de operación de un reactor de lecho fluidizado. 
 
1.4.2. Particulares 
 Sintetizar los materiales MCM-41 con diferente relación de Si/Al. 
 Establecer las condiciones de reacción para la CVD de óxidos de cobre 
en el reactor de lecho fijo. Por ejemplo, temperaturas, flujos, tiempo de 
disposición, etc. 
 Realizar un estudio preliminar de las condiciones de reacción en el reactor 
de lecho fluidizado. 





Es posible aumentar la dispersión de los óxidos de cobre sobre los soportes 
catalíticos, mediante el uso de Al-(MCM)-41 como soporte catalítico en vez de 
fibra de vidrio dando como resultado un aumento de dispersión en un área mayor; 
aunado a esto obtener las condiciones de operación idóneas de cada reactor nos 
proporciona las herramientas para el aprovechamiento de recursos con los que se 
cuentan, con lo que se pueden sentar las bases para el uso de estos reactores para 
la preparación de otros catalizadores. 
Una vez determinadas las condiciones de operación del reactor es posible 
determinar cuál es mejor opción para la obtención de catalizadores capaces de 








La catálisis es la llave de las transformaciones químicas, ya que la mayoría 
de las industrias que llevan a cabo una reacción utilizan catalizadores, esto la 
hace parte de las más importantes tecnologías [11]. 
El término de catalizador que en la actualidad se considera como valido fue 
dado en 1895 por Ostwald y nos dice que “un catalizador acelera la velocidad de 
reacción sin afectar la posición de equilibrio. Esto lo logra ya que nos 
proporciona un camino alternativo con energía de activación menor (Tabla 1) 
modificando el tiempo en que la reacción llega al equilibrio [11]. 
Tabla 1. Energías de activación de reacciones catalizadas. 
REACCIÓN CATALIZADOR EA/kJ mol-1 
2HI  →  H2  +  I2   Ninguno 184 
 Au 105 
 Pt 59 
2NH3  →  N2  +  3H2  Ninguno 350 
 W 162 
De manera gráfica podemos ver lo anterior en la Figura 6 
 
Figura 6. Diagrama de energías de activación con y sin catalizador. 
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La catálisis es un proceso cíclico, ya que los reactivos son mezclados con 
el catalizador, posteriormente los productos son recolectados y separados del 
catalizador, esto permite que regrese a su estado inicial y pueda ser vuelto a 
utilizar en el proceso.  
Esta importante rama de la Química se puede clasificar de acuerdo a 
diferentes criterios como podrían ser: composición, estructura, área de aplicación 
y estado de agregación; sin embargo, la forma más común de clasificarla es 
dependiendo del estado de agregación como se muestra en la Figura 7, dentro de 
esta forma de clasificación las ramas más importantes son la catálisis homogénea 
y heterogénea, ya que las que se encuentran en el centro son una combinación de 
estas. 
 
Figura 7. Clasificación de la Catálisis de acuerdo a los estados de agregación             
que actúan [12]. 
Donde en la catálisis homogénea tenemos a los que están en una fase 
uniforme, ya sea liquida o gaseosa, en la homogénea-heterogénea a catalizadores 
inmovilizados y en la heterogénea toman lugar diferentes fases, es decir puede 
tomar catalizadores sólidos con reactivos en fase liquida o gaseosa [12]. 
Debido a que las reacciones se llevan a cabo en condiciones muy 
diferentes los resultados van a variar de acuerdo a las fases usadas, para ello, en 
la Tabla 2 se muestran las principales diferencias de cada tipo de catálisis, en esta 












Tabla 2. Comparación de Catálisis homogénea y heterogénea [13]. 
 HOMOGÉNEA HETEROGÉNEA 
EFECTIVIDAD   
Centros activos Todos los átomos del metal Solo átomos superficiales 
Concentración Baja Alta 
Selectividad Alta Baja 
Problemas de 
difusión 
Prácticamente omitidos Presente (la transferencia de 




Aplicación Limitada Amplia 
PROPIEDADES   




Estabilidad térmica Baja Alta 
Reutilización Posiblemente No necesario 




Como podemos ver, ambos tipos de catálisis son muy importantes, no hay 
competencia entre sí, por el contrario, se complementan y es por ello que se debe 
continuar con la investigación para mejorar las características que presenta cada 
rama de la catálisis, con la finalidad de obtener nuevos y mejores catalizadores 
que puedan optimizar procesos químicos [13]. 
Sin embargo, en esta ocasión nos vamos a basar en catalizadores 
heterogéneos, ya que en esta rama de la catálisis se encuentran los catalizadores 




2.1.1 Catalizadores  
Un catalizador sólido está constituido por un componente o fase activa, el 
soporte y un promotor o promotores. 
El componente activo es el responsable de acelerar la reacción principal, 
estos pueden ser metales de transición, óxidos de metales de transición, sulfuros 
de metales de transición, sólidos ácidos y polímeros funcionalizados. 
 El soporte o portador es un material de área superficial elevada, que 
facilita la dispersión del componente activo y lo estabiliza, que se usa cuando el 
área superficial es pequeña. Algunos de los soportes más usados son alúmina, 
sílice, zeolitas y carbón activado. 
Los promotores suelen incorporarse a la composición del catalizador en 
concentraciones muy pequeñas y se clasifican en texturales y químicos, estos 
mejoran la actividad y selectividad del componente activo [14]. 
Si el catalizador es poroso y posee centros activos en la superficie de los 
poros, la cinética de la reacción heterogénea se realiza de acuerdo a las siguientes 
siete etapas en cadena, [15]: 
1.- Difusión externa de reactivos desde el seno del líquido a la superficie del 
catalizador. 
2.- Difusión interna de reactivos en el interior de los poros del catalizador. 
3.- Adsorción de los reactivos sobre la superficie del catalizador. 
4.- Reacción o transformación química de las especies adsorbidas sobre la 
superficie del catalizador. 
5.- Desorción de los productos. 
6.- Difusión interna de los productos desde el interior de los poros hacia la 
superficie del catalizador.  
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7.- Difusión externa de los productos de la superficie del catalizador hacia el seno 
del líquido.  
Dichas etapas están representadas en la Figura 8. 
 
Figura 8. Diagrama de las etapas elementales de un proceso catalítico [16]. 
 
2.2 Soportes catalíticos 
El soporte es la matriz sobre la cual se deposita la fase activa y el que 
permite optimizar sus propiedades catalíticas. Este soporte puede ser poroso y 
por lo tanto presentar un área superficial por gramo elevada. El soporte también 
debe tener resistencia mecánica elevada si se usan flujos muy rápidos, o tener 
resistencia térmica si la reacción es llevada a cabo en altas temperaturas.  
Un tipo de sólidos catalíticos son aquellos que pueden contener en su 
superficie grupos ácidos debido al gradual removimiento de agua en los 
tratamientos térmicos [14, 15,17]. 
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Dentro de los soportes catalíticos hay una gran cantidad de materiales tanto 
naturales como sintéticos, dentro de los cuales los de mayor interés son los 
materiales porosos, dentro de los cuales están los de tipo MCM-41. 
 
2.2.1. MCM-41 
Es un soporte catalítico que posee una estructura compuesta de SiO2, 
creadas inicialmente en Japón y posteriormente recreadas en los Laboratorios de 
Mobil Oil Corporation. 
Es conocido por ser un material mesoporoso, que posee una estructura 
hexagonal plana (Figura 9), con poros grandes en forma de canales y cuya 
distribución se puede ajustar fácilmente, posee las siguientes características (18-
20):  
 Utilizada como catalizador o soporte catalítico. 
 Dp entre 2-11 nm. 
 AS 1000 m2/g. 
 Veso 1.3mL/g. 









Figura 9. Estructura de MCM-41 [21]. 
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El soporte catalítico denominado MCM-41, por su naturaleza no presenta 
acidez, es por esto que para brindarle una preferencia por una reacción es 
necesario aportarle un material que le brinde acidez a su superficie, capacidad de 
intercambio iónico y actividad catalítica, es por esto que al soportarle Al al 
MCM-41 se aumenta la posibilidad en nuestro caso de que se aumente la 
dispersión de Cu [22] sobre el soporte catalítico (Figura 10). 
 
 
Figura 10. Incorporación del Al al MCM-41 [22]. 
 
2.2.2 Síntesis de MCM-41 
Dentro de los diferentes tipos de síntesis de MCM-41, existen 2 tipos, 
dentro de los cuales están la síntesis a partir de partir de la reacción de diferentes 
reactivos, formando así la estructura hexagonal característica y la síntesis a partir 
de la inserción de un material precursor de la estructura. Siendo la más utilizada 




El método de preparación de catalizadores depende de las características 
que se quieren obtener, es por esto que la calidad final del catalizador depende a 
su vez de los pasos de preparación y de la calidad de los materiales de la 
preparación. 
Dentro de las diferentes técnicas de preparación de catalizadores está la 
técnica de CVD (Figura 11), la cual puede generar productos de alta pureza y de 
alto rendimiento en materiales sólidos, esto es lo que lo hace importante desde el 
punto de vista de la catálisis [23-25]. 
 
Figura 11. Técnica de CVD [26]. 
La técnica de CVD Figura 11 consiste en una reacción de un mezcla de 
gases en el interior de una cámara de vacío o reactor en la que se sublima un 
precursor metálico o sustrato sobre otro material, lo subproductos son extraídos 
al exterior por medio de un gas de arrastre o por medio de vacío [26]. 
Para llevar a cabo esta reacción es necesario que se lleve a cabo la 
activación de los precursores, para esto en nuestro caso la activación se llevara a 
cabo por activación térmica; de esta forma los precursores que son sustancias 
volátiles pueden fácilmente formar el recubrimiento sobre el sustrato o soporte, 





Figura 12. Mecanismo de Deposición Química de Vapor [27]. 
 
2.4 Tipos de reactores 
Existen muchos tipos de reactores, y su clasificación se basa en diferentes 
características, de entre las cuales se encuentran las fases en la que se encuentre 
los reactivos, la operación del reactor, la variación de la composición respecto al 
tiempo y la interacción de los reactivos dentro del mismo, como es el caso del 
lecho fijo y fluidizado [28]. 
 
2.4.1 Rector de Lecho Fijo 
Es un reactor de lecho fijo en el cual se lleva a cabo una reacción fluido-
solido, en el cual el catalizador se presenta como un lecho de partículas 
relativamente pequeñas orientadas al azar y en una posición fija y se mantiene de 
forma estacionaria dentro del reactor (Figura 13). El fluido se mueve a través de 
los espacios entre las partículas (flujo convectivo o difusivo en algunos casos) 
sin separarse unas de otras. 
Lo que hace que el lecho se mantenga constante y por lo tanto al pasar 




Figura 13. Diagrama de Reactor de Lecho Fijo [30]. 
 
2.4.2 Reactor de Lecho Fluidizado 
Es sabido que el tipo de reactor es uno de los factores importantes para 
que se lleve a cabo una reacción, esto debido a la disposición e interacción de los 
reactivos, es por esto que el uso de un reactor de lecho fluidizado (Figura 14) 
aumenta en gran medida la interacción de los reactivos dentro del mismo [31]. 
 





METODOLOGÍA DE LA INVESTIGACIÓN 
 
3.1. Desarrollo del Proyecto de Investigación 
En este capítulo se describen cada una de las metologías realizadas en las 4 
etapas experimentales, así como las requisiciones necesarias para poder llevar a 
cabo esta investigación. 
 La primera de ellas es la síntesis de soportes catalíticos de tipo Al-MCM-
41 reproduciendo el método, proceso en el cual se obtiene el material con 
diferentes cantidades de Al que se utilizara posteriormente en el reactor 
de lecho fijo, con la finalidad de poder determinar cuál es la relación de 
Al que proporciona mejores condiciones de reacción. 
 La segunda etapa, y el objetivo principal, de este trabajo es la obtención 
de los parámetros de operación de un reactor de lecho fijo para la síntesis 
de catalizadores de óxidos de cobre sobre Al-MCM-41 mediante la 
técnica de deposición química de vapor, esto en base al diseño 
experimentos propuestos y a los resultados de caracterización obtenidos 
mediante las técnicas de XDR y Fisisorción de N2; ya que para poder 
continuar con el estudio de esta reacción tanto en la presente 
investigación como en trabajos posteriores es necesario establecer las 
condiciones a las cuales esta se lleva cabo en el reactor de lecho fijo y se 
obtienen mejores resultados. 
 La tercera etapa está basada en la determinación de los parámetros de 
operación del reactor de lecho fluidizado, con la finalidad de que para 
estudios posteriores se cuente con esta información y sea más fácil la 
manipulación del mismo para la deposición de cobre y otros metales de 
interés en el Laboratorio de Síntesis y Transformaciones Orgánicas de la 
Universidad Autónoma de Zacatecas 
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 La cuarta etapa se centra en la caracterización realizada a los materiales 
sintetizados en el reactor de lecho fijo, con la finalidad de posteriormente 
determinar con cuales se obtienen mejores propiedades catalíticas. 
 
3.2. Métodos 
3.2.1. Síntesis de soportes catalíticos Al-MCM-41 
Dentro de la primera etapa de esta investigación correspondiente a la 
preparación de los soportes catalíticos que se utilizaran para preparar los 
catalizadores dentro del reactor de lecho fijo, la metodología a seguir para poder 
llevar a cabo esta síntesis de materiales catalíticos del tipo MCM-41 está basada 
en las técnicas ya establecidas por Alvarado Perea [33], descrito como se muestra 
a continuación. 
 
3.2.1.1. Metodología de experimentación 
Para poder llevar a cabo la síntesis de MCM-41 modificado con Al se siguen 
los pasos que se detallan a continuación, con las cantidades y reactivos utilizados 
durante el proceso. 
1. Preparar una solución con 3.42g de bromuro de cetiltrimetilamonio 
(CTABr) y 23.3g de agua desionizada, mezclando vigorosamente durante 
15 min. 
2. Poner previamente a baño maria el hidróxido de tetrametilamonio 
(TBAOH) al 40% para evitar la formación de cristales. 
3. Mezclar 5.4g del TBAOH al 40% con 0.6g de silica fumed, y agitar para 
formar el silicato de tetrabutilamonio, que tiene una consistencia de agitar 
hasta que se forme un gel blanco sin grumos. 
4. Adicionar la mezcla obtenida en el punto 1 a la formada en el punto 3, y 
agitar vigorosamente hasta formar una solución espumosa homogénea.  
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5. Añadir el aluminato de sodio (NaAlO2) de acuerdo a lo que marca la 
Tabla 3. para obtener la relación de Si/Al deseada y volver a agitar 
vigorosamente. 
 
Tabla 3. Cantidades de NaAlO2 necesarias para la variación de Si/Al del soporte. 
Relación de Si/Al 
deseada 








6. Finalmente agregar 1.011g de silica fumed y agitar vigorosamente hasta 
volver a formar la solución espumosa que tiene como composición molar 
1SiO2:0.035TBAOH:0.000-0.063NaAlO2:50H2O; traspasar a la botella 
de teflón la espuma obtenida. 
7. Secar en la estufa a 100°C por 48hrs. 
8. Filtrar al vacío el material obtenido con papel filtro NrAl3, realizando 5 
lavados de 250ml con agua desionizada, tomando a su vez el pH de cada 
uno de ellos. 
9. Poner a secar nuevamente en la estufa a 80°C durante 6 hrs. 
10. Calcinar el material obtenido para realizar la activación del mismo a 









3.2.1.2. Diagrama de flujo de experimentación 
Otra representación de las etapas a llevar a cabo durante la síntesis se 
representa mediante la Figura 15. 
Figura 15. Diagrama de flujo de la síntesis de MCM-41 modificado con Al. 
Síntesis de MCM-41 
modificado con Al
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obtenido
A 540°C con una 
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3.2.1.3. Materiales y reactivos 
Para poder realizar la síntesis de materiales tipo MCM-41 es 
indispensable contar con los siguientes reactivos, materiales y equipos para 
obtener buenos resultados y los materiales producidos mantengan las 
propiedades reflejadas en la literatura. 
Materiales y equipos: 
 Botella de teflón. 
 Vasos de precipitados de 
250ml. 
 Agitadores de metal. 
 Agitadores de plástico. 
 Balas magnéticas. 
 Charolas de plástico. 
 Pipetas Pasteur. 
 Picetas. 
 Papel filtro Nr.413. 
 Embudo buchner. 
 Matraz quitazato. 
 Frascos. 
 Plancha de agitación. 
 Balanza analítica Ohaus 
modelo PA224. 
 Estufa de calentamiento. 
 Mufla. 
 Potenciómetro. 
 Bomba de vacío o sistema de 
vacío. 
Reactivos: 
 CTaBr (Bromuro de Cetiltrimetilamonio). 
 TBaOH (Hidróxido de tetrabutilamonio). 
 Silica Fumed. 
 Agua desionizada. 
 NaAlO2 (Aluminato de sodio). 
 Soluciones Buffer de pH 4, 7, 9. 
Adicionalmente, y como medida de protección personal durante la síntesis de 
los soportes MCM-41, es necesario portar bata, guantes de nitrilo, cubre bocas o 
careta y gafas, ya que durante la manipulación de los reactivos es posible la 
ingesta de polvos o gases al mezclar los reactivos. 
Revisar Anexos para ver hojas de seguridad de los reactivos. 
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3.2.2. Obtención de condiciones de reacción en un reactor 
de lecho fijo 
Para obtener las condiciones de reacción en el reactor de lecho fijo se 
consideraron como punto de partida las condiciones de reacción obtenidas para 
la reacción de deposición química de vapor de óxidos de cobre sobre fibra de 
vidrio en un reactor de lecho fijo tipo “L” obtenidas en trabajos previos del grupo 
de trabajo [34]. 
Dichas condiciones son las siguientes: 
 Masa de soporte: 0.2g. 
 Cantidad de precursor metálico: 0.02g. 
 Tiempo de reacción: 90 min. 
 Temperatura de deposición: 290-300°C. 
 Tiempo de tratamiento térmico: 60 min. 
 Flujos de gas: N2 10ml/min (gas de arrastre) O2 30ml/min (gas oxidante). 
 
3.2.2.1. Metodología de experimentación 
Para la realización de la reacción de deposición química de vapor en un 
reactor de lecho fijo se utilizó un reactor en forma de “L” de lecho fijo, con un 
diámetro interior de 0.5cm, con una longitud de 57cm (30 cm verticales y 27cm 
horizontales), dicho reactor tiene acoplado un sistema para el monitoreo de la 
cantidad de gas de arrastre u oxidativo que pasa por el mismo. 
Además de tener 2 hornos de calentamiento para las secciones de 
sublimación y deposición, que están fabricados con resistencias eléctricas, los 
cuales cuentan además con controladores de temperatura y termopares para 
eficientar su funcionamiento. 
Para poder llevar a cabo la síntesis de estos catalizadores de cobre sobre Al-
MCM-41 se siguen los pasos propuestos que se muestran a continuación, que 




1) Colocar la muestra de Al-MCM-41 o MCM-41 dentro del reactor.  
2) Montar el sistema de reacción. 
3) Realizar el precalentamiento a la muestra una vez que se alcanza la 
temperatura de sublimación (190°C) y la de deposición (300°C); el 
precalentamiento consiste en hacer pasar un flujo de N2 de 10 ml/min 
durante 1 hora. 
4) Realizar la toma de datos durante 60 min utilizando la Tabla 4 que se 
muestra a continuación. 
Tabla 4. Precalentamiento de la muestra. 
hora tiempo (min) Ts (°C)* Td (°C)* 
 0   
 10   
 20   
 30   
 40   
 50   
 60   
 
5) Cerrar el flujo de N2 y comenzar a desmontar el sistema de reacción. 
6) Introducir el precursor metálico de cobre en su forma de acetilacetonato 
de cobre II dentro del reactor y montar nuevamente el sistema de reacción. 
7) Se cambia el gas de arrastre a O2 y se estandariza el flujo a 30 ml/min. 
8) Comenzar a monitorear el sistema de reacción utilizando la siguiente 
Tabla 5 durante 90 min. 
 
Tabla 5. Reacción de Deposición de Cobre sobre Al-MCM-41. 
hora tiempo (min) Ts (°C)* Td (°C)* 
 0   
 10   
 20   
 30   
 40   
 50   
 60   
 70   
 80   
 90   
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9) Pesar el cobre restante en el reactor. 
10) Pesar el Catalizador obtenido y etiquetar. 
* Las Temperaturas de sublimación y deposición tanto del precalentamiento 
como de la reacción se tomaron en base a la variación los parámetros de 
operación. 
 
3.2.2.2. Obtención de parámetros óptimos de operación 
Para obtener los parámetros de operación del sistema de reacción es 
necesario realizar variaciones a los parámetros de operación y determinar cuáles 
son los que prometen mejores resultados. 
Como primer paso para la determinación de los parámetros de operación 
se realizó un estudio de las condiciones de granulometría y masa del soporte 
catalítico a introducirlo al reactor, esto para controlar la difusividad dentro del 
reactor y garantizar que haya flujo dentro del mismo y los reactivos estén en 
contacto durante la reacción.  
Para lo cual se realizaron mediciones de flujo de entrada y salida del 
reactor con diferentes granulometrías del soporte y ver el comportamiento de este 
al pasar un gas de arrastre, verificando así a cual no existe o existe la menor 
perdida del flujo; una vez realizados los experimentos se reportaron los siguientes 
datos. 
Tabla 6. Resultados obtenidos para obtener la relación de masa y granulometría. 
  flujo (ml/min)  
mesh  Masa  (mg) entrada salida Diferencia 
  500 31.0 28.8 1.85 
75 250 30.4 26.8 3.21 
  100 28.7 27.0 1.43 
  500 29.0 27.9 0.81 
100 250 30.3 29.1 0.8 
  100 29.5 29.8 0.28 
  500 27.8 29.5 2 
150 250 28.0 28.1 0.365 
  100 29.8 29.4 1.63 
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  500 29.0 26.9 1.74 
200 250 29.3 29.6 0.61 
  100 28.4 26.6 1.44 
 
Para continuar con obtención de los parámetros de operación se 
determinaron como matriz de experimentación las siguientes tablas en la cual se 
variaron los parámetros de masa de Cu, de Al-MCM-41 y la temperatura.  
Tabla 7. Condiciones de reacción establecidas Parte 1. 
 Variaciones en la reacción 
 Estandarización  Cu Al-MCM-41 Temperatura 
infinito RX 
WMCM-41  (g) 0.1 0.1 0.1 - - - - - - - 
FlujoN2  (ml/min) 10 10 10 - - - - - - - 
tpre  (min) 60 60 60 - - - - - - - 
WCu  (g) 0.02 0.02 0.04 - - - - - - - 
FlujoO2   (ml/min) 30 30 30 - - - - - - - 
trxn (min) 90 90 90 - - - - - - - 
Tsub (°C) 190 190 190 - - - - - - - 
Tdep (°C) 300 300 300 - - - - - - - 
150 RX 
WMCM-41  (g) 0.1 0.1 0.1 0.2 - - - - - - 
FlujoN2  (ml/min) 10 10 10 10 - - - - - - 
tpre  (min) 60 60 60 60 - - - - - - 
WCu  (g) 0.02 0.02 0.04 0.02 - - - - - - 
FlujoO2   (ml/min) 30 30 30 30 - - - - - - 
trxn (min) 90 90 90 90 - - - - - - 
Tsub (°C) 190 190 190 190 - - - - - - 
Tdep (°C) 300 300 300 300 - - - - - - 
60 RX 
WMCM-41  (g) 0.1 0.1 0.1 0.2 0.25 0.25 0.25 0.25 0.25 0.25 
FlujoN2  (ml/min) 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10 
tpre  (min) 60 60 60 60 60 60 60 60 60 60 
WCu  (g) 0.02 0.02 0.04 0.02 0.02 0.02 0.02 0.02 0.02 0.02 
FlujoO2   (ml/min) 30 30 30 30 15 15 15 15 15 15 
trxn (min) 90 90 90 90 90 90 90 90 90 90 
Tsub (°C) 190 190 190 190 200 200 200 200 200 200 
Tdep (°C) 300 300 300 300 300 310 320 330 340 350 
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Tabla 8. Condiciones de reacción establecidas Parte 2. 
 Variaciones en la reacción 
 Estandarización  Cu Al-MCM-41 Temperatura 
15 RX 
WMCM-41  (g) 0.1 0.1 0.1 - - - - - - - 
FlujoN2  
(ml/min) 10 10 10 - - - - - - - 
tpre  (min) 60 60 60 - - - - - - - 
WCu  (g) 0.02 0.02 0.04 - - - - - - - 
FlujoO2   
(ml/min) 30 30 30 - - - - - - - 
trxn (min) 90 90 90 - - - - - - - 
Tsub (°C) 190 190 190 - - - - - - - 
Tdep (°C) 300 300 300 - - - - - - - 
5 RX 
WMCM-41  (g) 0.1 0.1 - - - - - - - - 
FlujoN2  
(ml/min) 10 10 - - - - - - - - 
tpre  (min) 60 60 - - - - - - - - 
WCu  (g) 0.02 0.02 - - - - - - - - 
FlujoO2   
(ml/min) 30 30 - - - - - - - - 
trxn (min) 90 90 - - - - - - - - 
Tsub (°C) 190 190 - - - - - - - - 
Tdep (°C) 300 300 - - - - - - - - 
 
Dentro de las consideraciones a tomar en cuenta para la determinación de las 
diferentes variaciones de los parámetros a utilizar se tomó inicialmente la 
estandarización de los parámetros de estudios previos utilizando las diferentes 
relaciones de Si/Al producidas; posteriormente se consideraron la modificación 
de la cantidad de Cu depositado dentro del reactor, la cantidad de soporte 
introducido y las temperaturas de deposición, pero para esto se dirigieron los 
experimentos en base a los resultados que se obtuvieron inicialmente visuales y 




3.2.2.3. Diagrama de flujo de operación del equipo 
 
Figura 16. Diagrama de flujo de la síntesis de Catalizadores mediante la técnica de 
CVD en el reactor de Lecho Fijo. 
 
Otra representación de las etapas a llevar a cabo durante la síntesis de 
catalizadores mediante la técnica de deposición química de vapor se representa 
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El sistema de reacción en el cual se lleva a cabo la reacción de CVD, se 
representa en la Figura 17. 
 
Figura 17. Sistema de reacción del reactor de lecho fijo. 
 
3.2.2.4. Materiales y reactivos 
Para poder realizar la síntesis de catalizadores de óxidos de cobre sobre 
materiales mesoporosos tipo MCM-41 es indispensable contar con los siguientes 
reactivos, materiales y equipos para obtener buenos resultados. 
Materiales y equipos: 
 Reactor de vidrio tipo “L”. 
 Charola metálica. 
 Charola de plástico. 
 Mangueras de alta presión y conexiones. 
 Medidor de flujo de gas. 
 Hornos. 
 Cintas de asbesto. 




 Rack metálico. 
 Pinas de 3 dedos. 
 Nueces. 
 Mufla. 
 Bascula analítica. 
 Cronómetros. 
 Conexiones de gas 
 Guantes de carnaza 
 
Reactivos: 
 Al-MCM-41 (con las relaciones ꝏ, 150, 60, 15 y 5). 
 Acetilacetonato de cobre II. 
 Fibra de vidrio. 
 Solución de agua regia. 
 Solución de agua jabonosa. 
 Nitrógeno. 
 Oxígeno. 
Adicionalmente, y como medida de protección personal durante la síntesis de 
los catalizadores de Cu/Al-MCM41 es necesario portar bata, guantes de nitrilo, 
guantes aislantes cubre bocas o careta y gafas, ya que durante la manipulación de 
los reactivos es posible la ingesta de polvos o reactivos. 
Revisar Anexos para ver hojas de seguridad de los reactivos. 
 
3.2.3. Ensamblado reactor de lecho fluidizado 
Para la puesta en marcha y ensamblado del reactor de lecho fluidizado es de 
vital importancia obtener las condiciones de reacción del reactor de lecho 
fluidizado en forma de “T”, por lo que se consideraron como variables 
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importantes durante la presente investigación como parámetros para la operación 
de este reactor: 
 Tipo de reactor. 
• Tiempo de reacción. 
• Altura de fluidización. 
• Flujo de fluidización. 
• Gas de arrastre. 
• Grado de dispersión. 
Para lo cual se realizó la siguiente experimentación. 
 
3.2.3.1. Metodología de experimentación 
Para poder llevar a cabo el ensamblado y puesta en marcha del rector de 
lecho fluidizado cuya forma en “T” tiene un diámetro interno de 8mm en la parte 
superior, con una longitud de 73.5cm y de 18mm en la parte vertical con 28 cm 
de longitud, dicho reactor es de vidrio con una parte de material poroso en su 
interior ubicado a 5.5cm de la parte vertical en el cual se realiza da deposición 
del soporte catalítico, se necesita de forma adicional un sistema de control de la 
cantidad de gas de arrastre ya que es un punto importante para la fluidización. 
Además de 2 hornos de calentamiento para las secciones de sublimación 
y deposición, que están fabricados con resistencias eléctricas, los cuales cuentan 
además con controladores de temperatura y termopares para eficientar su 
funcionamiento. 
La metodología para llevar a cabo la instalación del reactor dada por los 
siguientes pasos: 
1. Colocar las nueces en el rack a las distancias correspondientes para dar 
estabilidad al reactor. 
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2. Insertar las pinzas de 3 dedos y nivelarlas para que el reactor quede 
paralelo al rack y perpendicular a las pinzas. 
3. Colocar el reactor en el rack con ayuda de las pinzas de dedos, asegurando 
que la presión de las mismas es la necesaria para sujetar el reactor y no 
dañe la estructura del mismo. 
4. Realizar la adecuación a los extremos del reactor para poder realizar la 
conexión con las mangueras de entrada y salida de gas. 
5. Conectar las mangueras para la entrada al reactor y al sistema de medición 
de flujo de gas, la de salida y al sistema de burbujeo donde se corrobora 
el flujo de salida del reactor. 
6. Verificar que no existan fugas en las diferentes conexiones realizadas, 
utilizando una solución jabonosa. 
 
3.2.3.2. Obtención de parámetros de operación 
Para la obtención de los parámetros de operación del reactor de lecho 
fluidizado de inicio se volvió a realizar una determinación de la masa y 
granulometría necesarios para controlar la difusividad dentro del reactor; por lo 
que se realizaron nuevamente mediciones de flujo a entrada y salida del reactor 
con diferentes cantidades y tamaños de partícula, para lo cual se determinó como 
flujo de gas base de 30ml/min de aire. 
Tabla 9. Resultados obtenidos para obtener la relación de masa y granulometría. 
  flujo (ml/s)  
mesh  Masa (mg) entrada salida Diferencia 
  500 30.5 32.2 1.67 
75 250 30.3 33.0 2.65 
  100 29.7 30.5 0.79 
  500 29.9 29.6 0.25 
100 250 29.9 30.0 0.15 
  100 29.5 32.2 0.12 
  500 30.0 32.2 0.52 
150 250 29.9 32.2 1.79 
  100 29.1 32.0 2.89 
  500 29.1 33.2 4.01 
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200 250 29.3 33.9 4.55 
  100 30.1 34.8 4.76 
 
Otro de los parámetros de interés a determinar es el flujo necesario para 
la fluidización de material (Figura 18) y altura máxima alcanzada; por lo que la 
única etapa para realizar seria la variación del flujo de gas de arrastre hasta lograr 
la fluidización y una vez esto registrar la altura a la cual llega a fluidizar,  
 
Figura 18. Sistema de reacción del reactor de lecho fluidizado. 
 
 
3.2.4 Caracterización de catalizadores sintetizados en el 
reactor de lecho fijo 
Una vez que se realizaron las síntesis de los diferentes catalizadores es de 
gran importancia realizar la caracterización de los mismos, ya que con base a la 
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información obtenida se podrá llevar a cabo la selección de los parámetros de 
operación óptimos a utilizar en las síntesis posteriores de catalizadores mediante 
este reactor.  
 
3.2.4.1 DRX 
Una de las técnicas principales para la caracterización de catalizadores es 
la de Difracción de Rayos X (DRX), la cual proporciona información sobre la 
estructura cristalográfica del material, con la finalidad de identificar la fase 
cristalina en la que se encuentra y hasta realizar una evaluación del tamaño del 
cristal.  
Un Difractómetro de Rayos X está compuesto de un generador de rayos 
X, una parte óptica, de enfriamiento, eléctrica y un goniómetro. El generador 
consiste en un tubo transparente a los rayos X compuesto de berilio, utilizando 
frecuentemente radiación proveniente de CuKα y una diferencia de potencial 
entre los cátodos de 2kW. Adicionalmente se utiliza un blanco de cobre, el cual 
tiene un sistema de enfriamiento, el cual generalmente está compuesto por agua 
y se utiliza para evitar el sobrecalentamiento del equipo.  
Una vez que los rayos son generados se realiza el barrido en la muestra, 
esto considerando que las líneas de difracción del detector deben de estar a 2θ 
respecto al haz incidente formando así la denominada Condición de Bragg.  
Una vez terminada la toma de datos y formación de picos durante el 
barrido de la muestra se hace uso de bancos de datos los compuestos presentes 
en base a los picos característicos obtenidos. 
Esta técnica está basada en la Relación de Bragg, la cual está dada por: 
𝑛𝜆 = 2𝑑𝑠𝑖𝑛𝜃 
  Donde: 
λ= longitud de onda de los rayos X (para la fuente de CuK-α, λ=1.54056Å). 
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d= distancia entre los planos. 
θ= ángulo entre los rayos X y a normal al plano de reflexión. 
n=orden de reflexión. 
Para que se cumpla la Ley de Bragg para un grupo de planos de reflexión 
paralelos, éstos deben cruzar los ejes de la celda unitaria un número entero de 
veces. 
Las reflexiones cristalinas se identifican mediante tres números h, k y l, 
iguales al número de intersecciones de los planos con los ejes a, b y c de la celda. 
Los números h, k y l reciben el nombre de índices de Miller. Matemáticamente, 
los índices de Miller describen un vector perpendicular al plano de reflexión en 
el sistema de coordenadas definido por la red cristalina  
Para poder identificar las fases obtenidas en un difractograma, se lleva a 
cabo una comparación de la posición e intensidad en la que se encuentran las 
líneas de difracción en una base de datos; la posición del pico en el parámetro de 
la celda unitaria nos da información sobre la concentración y distribución de los 
defectos en el material cristalino 
Para la caracterización por medio de esta técnica se utilizó el equipo 
Diffractometer System PANanytical X’Pert-Pro XRD5, utilizando una radiación 
de Cu Kα con un paso de 0.01°y de 30s por paso, el cual cuanta con un Software 
para el análisis de datos PANanytical Data Collector; dicho equipo se encuentra 
en el Instituto Max Planck para Dinámica de Sistemas Complejos en Magdeburg, 
en el Departamento de Fundamentos Físicos y Químicos de la Ingeniería de 
Procesos. 
De manera adicional se realizó también caracterización por medio de esta 
técnica en la Universidad Autónoma Metropolitana- Iztapalapa, en el Área de 




3.2.4.2. Fisisorción de N2 
La fisisorción es muy utilizada para realizar determinaciones de área 
superficial y diámetro de poro. Esta se lleva a cabo cuando se deja en contacto 
gas N2 con un material solido al que ya se ha desgasificado, esto con la finalidad 
de que se pueda determinar la cantidad de N2 que éste pueda retener. 
Para que el proceso experimental se lleve a cabo como ya se mencionó se 
debe realizar la desgasificación del material, lo cual consiste en básicamente 
limpiar la superficie del material, por lo menos hasta eliminar o remover 
compuestos fisisorbidos en el material, esto se realiza con ayuda de bombas de 
vacío, realizándolo a través de una trampa fría. 
Las condiciones a las cuales este proceso se lleva a cabo (temperatura, 
tiempo y presión) dependen del equipo a utilizar y la aplicación de los resultados 
obtenidos. 
Una vez realizado la limpieza del material se prosigue a realizar una 
inyección de gas con un volumen conocido y se determinara mediante una 
diferencia de presión al realizar la inyección del gas y presión en el equilibrio la 
cantidad de gas retenido entre los poros del material a analizar. La construcción 
de las isotermas de adsorción se obtiene a partir de estos datos, y estas nos dirán 
el tipo de poro del material a analizar. 
Para la caracterización por medio de esta técnica se utilizó un equipo de 
Fisisorción de Nitrógeno Quantachrome, modelo Autosorb®iQ-Chemisorption 
& Physisorption Gas Sorption Analyzer-AG, que utiliza un Software para el 
análisis de datos Quantachrome Autosorb Automated Gas Sorption System 
Report Autosorb Windows® Version 1.20; dicho equipo se encuentra en el 
Instituto Max Planck para Dinámica de Sistemas Complejos en Magdeburg, en 




De manera adicional se realizó también caracterización por medio de esta 
técnica en la Universidad Autónoma Metropolitana- Iztapalapa, en el Área de 
Investigación de Catálisis y Fotocatálisis.   
 
3.2.4.3. ICP 
El análisis por ICP (Inductively Coupled Plasma) o Espectómetro de 
Plasma Inducido proporciona una rápida identificación y detección de contenido 
de trazas de metal en productos petrolíferos y químicos. Los laboratorios que 
cuentan con equipo de ICP ofrecen servicios extensos de análisis de metales 
traza. Los equipos ICP son a menudo combinados por espectrometría de masas 
(ICP-MS) para alcanzar niveles incluso más bajos de detección medición de 
trazas y ultra-trazas de metales. 
En esta técnica, la introducción continua de la muestra líquida y un sistema 
de nebulización forma un aerosol que es transportado por el Argón a la antorcha 
del plasma, acoplado inductivamente por radio frecuencia. En el plasma, debido 
las altas temperaturas generadas, los analitos son atomizados e ionizados 
generándose los espectros de Emisión atómicos de líneas características. Los 
espectros son dispersados por la red de difracción y el detector sensible a la luz 
se encarga de medir las intensidades de las líneas. La información es procesada 
por el sistema informático. 
En la presente investigación, la caracterización de los catalizadores 







RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
 
4.1 Preparación de soportes 
Dentro de los soportes catalíticos sintetizados se obtuvieron de las 
caracterizaciones realizadas para las diferentes relaciones de Si/Al los siguientes 
resultados: 
 
4.1.1 Fisisorción de N2 y DRX 
Al realizar las pruebas se obtuvieron las siguientes isotermas y tablas de 
resultados. 
Tabla 10. Resultados de isotermas de Al-MCM-41 con diferente relación Si/Al. 
Muestras analizadas/ 
 Resultados y unidades 
Al-MCM-41 




Si/Al = ꝏ 886 5.21 
Si/Al = 150 1426 2.44 
Si/Al = 16 1047 3.3 
Si/Al = 60 1255 2.07 
Si/Al = 5 640 2.18 


















4.1.2 Análisis y discusión 
Una vez que se tuvieron los resultados de DXR y Fisisorción de N2, se 
encontró que, al realizar la síntesis de materiales Al-MCM-41 utilizando el 
método establecido, se obtienen productos que conservan las propiedades 
características de estos materiales mesoporosos; en el estudio de Fisisorción de 
N2. 
Se puede observar en la Gráfica 1, que, aunque si existe variación al 
realizar las modificaciones de Al, se mantiene la histéresis características del 
material mesoporoso (Isoterma tipo 4, con un diámetro de poro de 2-50nm) y 
aunque se modifica el diámetro del poro por la incrustación de Al en la superficie 
de material los canales de este, no se cierran y por lo tanto aunque varía el área 
superficial de las muestras, todas están en el rango de 1000m2/g (también 
característico de los materiales mesoporosos del tipo MCM-41), como se puede 
apreciar en la Tabla 10. 
Por otro lado en la DXR se puede observar en la Gráfica 2 que las 
muestras presentan el pico característico de los materiales MCM-41 (entre el 
ángulo 2-3.5°), por lo que las propiedades asociadas a los mismos se conservan, 
sin embargo se puede observar también en el patrón del difractograma que al 
realizar la modificación de la estructura al agregar Al a la superficie, la 



















cristalinidad del material se ve afectada produciendo modificación en la 
intensidad y ensanchamiento en los picos característicos. 
Además, que se puede observar claramente la variación del 
comportamiento de los mismos al modificar la relación de Si/Al presente en cada 
una de ellas, las cuales se podrán ver de una forma más clara cuando se realice la 
deposición de Cu. 
Dentro de los materiales preparados se tienen a continuación se tiene una 
tabla de los gramos obtenidos en cada una de las síntesis. 











Por lo que una vez realizado el análisis estadístico de las diferentes síntesis 
podemos observar que la síntesis con un menor rendimiento de reacción está dado 
por la que tiene relación Si/Al=60 y la que tiene un mayor rendimiento de 
reacción es la de Si/Al=ꝏ. 
 
4.2 Condiciones de reacción en el lecho fijo 
Una vez preparados los soportes catalíticos a utilizar, se procedió a la 
síntesis del catalizador utilizando el reactor de lecho fijo para realizar la 
deposición del metal. Dentro de los catalizadores obtenidos en la variación de los 





 Tabla 12. Resultados obtenidos en las variaciones de las reacciones según la matriz 
de experimentos. 
 
 Variaciones en la reacción 
 Estandarización Cu AL-MCM-41 Temperatura 
infinito RX-5 RX-9 RX-11 - - - - - - - 
WMCM-41 0.1004 0.1003 0.1003 - - - - - - - 
WCu 0.0204 0.0205 0.0406 - - - - - - - 
WCu rest 0.0154 0.0182g 0.0381g - - - - - - - 
WCat 0.0454 0.1006g 0.0987g - - - - - - - 
Wcu ads 0.0050 0.0023 0.0025 - - - - - - - 
150 RX-4 RX-10 RX-12 RX-16 - - - - - - 
WMCM-41 0.1005 0.1003 0.1000 0.2001 - - - - - - 
WCu 0.0201 0.0203 0.0402 0.0203 - - - - - - 
WCu rest 0.0167 0.0146g 0.0380g 0.016g - - - - - - 
WCat 0.0576 0.0873g 0.1002g 0.1943g - - - - - - 
Wcu ads 0.0034 0.0057 0.0022 0.0043 - - - - - - 
60 RX-02 RX-8 RX-13 RX-15 RX-18 RX-19 RX-20 RX-21 RX-22 RX-23 
WMCM-41 0.1002 0.1002 0.1005 0.2011 0.2505 0.2511 0.2501 0.2505 0.2506 0.2505 
WCu 0.0204 0.0202 0.0405 0.0203 0.0206 0.02 0.0204 0.0205 0.0202 0.0203 
WCu rest 0.0169 0 0.0372g 0.0173g 0.0142g 0.0163g 0.0156g 0.0175g 0.0138g 0.0166g 
WCat 0.0513 0.0993g 0.0963g 0.2090g 0.2132g 0.2368g 0.2405g 0.2461g 0.2397g 0.2519g 
Wcu ads 0.0035 0 0.0033 0.003 0.0064 0.0037 0.0048 0.003 0.0064 0.0037 
16 RX-3 RX-6 RX-14 - - - - - - - 
WMCM-41 0.1002 0.1005 0.0916 - - - - - - - 
WCu 0.0205 0.0201 0.0405 - - - - - - - 
WCu rest 0.0134 0.0176 0 - - - - - - - 
WCat 0.058 0.0522 0.0897g - - - - - - - 
Wcu ads 0.0071 0.0025 0 - - - - - - - 
5 RX-1 RX-7 - - - - - - - - 
WMCM-41 0.1009 0.1001 - - - - - - - - 
WCu 0.0205 0.0202 - - - - - - - - 
WCu rest 0.0163 0.0037g - - - - - - - - 
WCat 0.0984 0.1085g - - - - - - - - 
Wcu ads 0.0042 0.0165 - - - - - - - - 
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Durante el desarrollo de la experimentación y en base a los resultados 
obtenidos (inicialmente de forma visual y posteriormente con estudios de DRX), 
se fue sesgando la misma, de tal forma que se siguieron variando los parámetros 
de reacción, para así poder obtener las condiciones óptimas. 
 
4.2.1 Análisis y discusión 
Dentro de los resultados obtenidos de la variación de parámetros, se tiene 
que, de forma general y representativa, que existe mejor deposición de Cu sobre 
soportes catalíticos con relación Si/Al=60, por lo cual después de realizar la 
estandarización y para la optimización de recursos se buscó en base a esto dirigir 
la experimentación en buscar modificar la reacción para esta relación en 
especifica. 
Para obtener finalmente los parámetros ideales de operación en base a 
análisis más profundo de las muestras obtenidas en la experimentación se realizó 
posteriormente la caracterización completa de las mismas. 
 
4.3 Caracterización de catalizadores sintetizados en el 
Reactor de Lecho Fijo  
Una vez sintetizados los catalizadores, se procedió a la caracterización de 
los materiales para lo cual se realizó Difracción de Rayos X (DRX) para conocer 
la cristalinidad de la muestra, Fisisorción de N2 para conocer las propiedades 
superficiales y Espectrometría de Masas con Plasma Acoplado Inductivamente 
(ICP) para establecer la cantidad de Cu depositado en el catalizador, de los cuales 

















Los difractogramas de la síntesis de la estandarización de la reacción son 
los siguientes: 
 




















4.3.1.1 Análisis y discusión 
En las gráficas 3 y 4 se puede observar, que una vez que se realiza la 
deposición de óxidos de cobre sobre diferentes soportes catalícos de tipo MCM-
41 con diferente relación de Si/Al que siguen presentes los picos característicos 
de la estructura del MCM-41. 
Sin embargo se puede apreciar que existe variación en la definición de los 
picos, notándose una mayor cristalinidad en el caso de las muestras donde se 
depositó el Cu, por lo que la adición del Al a la superficie si promovió la 
deposición del Cu al MCM-41 y esto generó que la estructura no sufriera una 
modificación considerable en sus propiedades estructurales porque se conserva 
la fase hexagonal característica de los materiales mesoporosos. 
 
4.3.2 Fisisorción de N2 
Las isotermas la síntesis de la estandarización de la reacción son los 
siguientes: 

























  SBET 
(m2/g) 




DBJH             
des (nm) 
  Si/Al = ꝏ 886.40 5.21  871.4 3.4  
  Si/Al = 
150 
1426.00 2.44  737.8 3.5  
  Si/Al = 16 1047.00 3.30  806.2  3.0 
  Si/Al = 60 1255.00 2.07 972   3.0 













Gráfica 6. Isotermas del Cu/Al-MCM-41.
Si/Al=5 SI/Al=60 Si/Al=16 Si/Al=150 Si/Al=inf

















4.3.2.1 Análisis y discusión 
De la caracterización de los materiales preparados en el reactor de lecho 
fijo se puede observar a través de las isotermas de las Gráfica 5 y 6 que 
corresponden a isotermas tipo IV características de los materiales mesoporosos 
antes y después de la deposición.  
La Tabla 13 muestra el resumen de los valores obtenidos de los 
catalizadores con diferente relación Si/Al, en al cual se puede apreciar que el área 
superficial se mantuvo en un nivel cercano de 1000 m2 g-1, característico de los 
materiales mesoporosos. Por lo tanto se observa que las propiedades superficiales 
del MCM-41 se mantuvieron después de llevar a cabo el proceso de CVD. 
 
4.3.3 ICP 
Una vez realizado el análisis espectroscópico a las muestras preparadas 
para la estandarización de la reacción de deposición de Cu utilizando el reactor 
de lecho fijo, se obtiene para el caso del Cu la Tabla 14: 




PPM % Promedio 
ꝏ 156.863 0.016 0.008 
0.000 0.000 
5 196.08 0.020 0.014 
74.07 0.007 
16 1769.23 0.177 0.172 
1661.54 0.166 
60 2015.38 0.202 0.190 
1784.62 0.178 






4.3.3.1 Análisis y discusión 
Se puede observar en la Tabla 14, que la mayor concentración de Cu 
presente en las muestras se encuentra en aquellas que tienen una relación 
Si/Al=60. 
Por lo que, una vez más se tiene que la reacción de deposición de Cu sobre 
materiales mesoporosos tipo MCM-41 modificados con Al, se ven favorecidas 
para la relación Si/Al=60, ya que la presencia de Al en la muestra propicia la 
alteración de la superficie del material auxiliando la deposición del Cu, sin 
embargo en cantidades grandes genera impedimentos estéricos o aglomeraciones 
que impiden al mismo tiempo y en cantidades pequeñas no genera la suficiente 
acidez, de modo tal que no propicia la disposición del metal. Sin embargo las 
cantidades de Cu depositadas son bajas, siendo la mayor de 1900 ppm. 
 
4.4 Condiciones preliminares de operación del reactor de 
lecho fluidizado 
Una vez realizadas las pruebas experimentales para la obtención de las 
condiciones de operación del reactor de lecho fluidizado para trabajos futuros se 
tiene lo siguiente:  
Una vez preparadas las muestras de MC-41 con diferentes granulometrías, 
se determinó que únicamente para la mesh #100 se puede fluidizar el material. 
Ya que para granulometrías menores se produce un fenómeno tampón, en el cual 
se genera una especia de tapón el cual se compacta y fluidiza de forma uniforme, 
y una vez que alcanza el de 0.9 a 1.2cm se desmorona y cae nuevamente al lecho. 
Para granulometrías mayores no es posible fluidizar el material a pesar la 
cantidad de soporte y el flujo a utilizar. 
Para que la granulometría fluidice se requiere un flujo de gas de 90ml/min 







Mediante la síntesis de soportes catalíticos tipo MCM-41 se pudo obtener 
que, utilizando la técnica propuesta por Alvarado Perea para la síntesis de 
soportes catalíticos tipo MCM-41, se obtiene una mayor cantidad de soporte para 
la relación de Si/AL= ꝏ, sin embargo para la cual se generaron mejores 
resultados al momento de la realizar la síntesis del catalizador es la que tiene una 
relación de Si/AL=60. 
Además, se pudo determinar, que al realizar la deposición de Cu sobre 
Al-MCM-41 mediante la utilización de un reactor de lecho fijo no existe pérdida 
considerable del área superficial del soporte al inicio se tienen áreas entre los 900 
y 1400 m2/g, y una vez que se realiza la deposición del material se mantienen 
áreas entre los 700 y los 1000 m2/g; siendo para el caso de la relación de Si/Al=60 
en la cual se mantienen después de la reacción 972 m2/g, representado el área 
mayor obtenida. Y para la relación de Si/Al=16 existe una menor variación en la 
diferencia de las áreas, manteniendo un área final de 806.2 m2/g. Con base a los 
resultados de caracterización se pudo determinar además que la relación ideal de 
trabajo es la que tiene una relación Si/Al=60, ya que favorece la deposición de 
cobre sin saturar los poros de material, con una cantidad promedio de 1900 ppm, 
lo que representa 0.2%. 
Una vez que se ponga en marcha el sistema de reacción de lecho 
fluidizado se obtendrán mejores resultados de síntesis, ya que este tipo de reactor 
propiciará una mayor interacción entre los reactivos, dando con esto un 
incremento en el área de deposición. Dentro de los parámetros que se obtuvieron 
en la experimentación, se tiene que, para que el reactor de lecho fluidizado pueda 
ser utilizado se requieren utilizar soporte catalítico que tenga una granulometría 
mesh #100, un flujo de gas de arrastre superior a 90ml/min, con una carga de 




Cumpliendo con esto los objetivos planteados en la presente 
experimentación; sin embargo se puedo ver a través del análisis, que aun con la 
modificación del soporte catalítico la concentración de Cu en el catalizador es 
menor a la esperada, debido a la canalización producida por la compactación del 
soporte al momento de realizar la reacción en comparación con la obtenida en la 
fibra de vidrio, sin embargo esto se pretenderá modificar con la implementación 
de la reacción en el reactor de lecho fluidizado, donde existirá una mayor 
interacción entre los reactivos, evitando con esto los problemas producidos con 
la deficiente interacción entre los reactivos dentro del reactor. 
Los resultados obtenidos en la presente investigación fueron presentados 
en varios foros, en las X Jornadas de Ciencias Químicas (Agosto del 2017) y en 
el XV Congreso Mexicano de Catálisis, VI Congreso Internacional (Octubre del 
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Uno de los retos más importantes en la actualidad es la disminución o eliminación de emisión de 
gases de efecto invernadero, es por esto que la búsqueda de nuevos materiales que lleven a 
cabo esta tarea es de vital importancia para la comunidad científica. 
La técnica de CVD ha mostrado ser una técnica efectiva para la síntesis de catalizadores debido 
a la alta dispersión en la fase activa que se puede alcanzar. Esta propiedad es atractiva 
catalíticamente. . Esta propiedad junto con las características de los materiales mesoporosos del 
tipo MCM-41, hacen de la técnica de CVD (1-3) un proceso atractivo para sintetizar materiales 
catalíticos, aunado a esto la búsqueda de una mayor interacción de los reactivos dentro del 
reactor por medio del proceso de fluidización nos brinda una alternativa para la mejora de las 
características del catalizador. 
En este trabajo se realizó la síntesis de catalizadores de óxidos de cobre sobre materiales MCM-
41 modificados con Al, empleando un reactor L de lecho fijo y otro fluidizado, y como precursor 
metálico acetilacetonato de cobre (II). Se empleó N2 como gas de arrastre y O2  como reactivo. 
Los materiales se caracterizaron empleando los métodos de fisisorción de nitrógeno y difracción 
de rayos X. Con base a los resultados obtenidos, se determina que la estructura de los materiales 
MCM-41 se mantiene sin modificaciones importantes después de realizar el tratamiento de CVD 
debido a que se mantiene la histéresis característica, lo cual muestra que este proceso es 
adecuado para la preparación de catalizadores de óxidos de cobre sobre materiales mesoporosos 
del tipo MCM-41, además se determinó que para ese reactor de lecho fluidizado se utilizarán 
como condiciones de operación una granulometría de mesh #100, flujo de gas de 90ml/min y una 
carga de 0.1g de soporte se alcanzar una altura de fluidización de 2cm. 
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La deposición química de vapor (CVD) es una técnica de síntesis de catalizadores que nos ofrece 
la posibilidad de sintetizar materiales con propiedades catalíticas atractivas para diversas 
aplicaciones. Una de las características del proceso CVD es el producir catalizadores con una alta 
dispersión de la fase activa. Esta propiedad junto con las características de los materiales MCM-
41, hacen de la técnica de CVD un proceso atractivo para sintetizar materiales catalíticos. 
En este trabajo se realizó la síntesis de de catalizadores de óxidos de cobre sobre materiales 
MCM-41 modificados con Al. Los materiales Al-MCM-41 se prepararon con diferente relación 
Si/Al. La CVD de cobre se llevó a cabo empleando un reactor L de lecho fijo empleando 
acetilacetonato de cobre (II) como precursor del metal. Se empleó O2 como gas de arrastre y 
reactivo. Los materiales se caracterizaron empleando los métodos de fisisorción de nitrógeno y 
difracción de rayos X. Con base a los resultados obtenidos, se determina que la estructura de los 
materiales MCM-41 se mantiene sin modificaciones importantes después de realizar el 
tratamiento de CVD, lo cual muestra que este proceso es adecuado para la preparación de 
catalizadores de óxidos de cobre sobre materiales mesoporosos del tipo MCM-41. 
 
Introducción 
Las características de un catalizador dependen de gran medida de las características de los 
soportes utilizados en su elaboración, ya que de esté obtendrá propiedades y afinidades diferentes 
al momento de reaccionar. El soporte es un material de alta área superficial que facilita la 
dispersión del componente activo y lo estabiliza. Uno de los soportes catalíticos de mayor interés 
debido a sus características estructurales es el MCM-41; dicho material está compuesto por SiO2, 
es conocido por ser un material mesoporoso, que posee una estructura hexagonal plana con poros 
grandes en forma de canales, puede ser utilizado como catalizador o soporte catalítico, tiene un 
Dp entre 2-11 nm, una AS  1000 m2/g, un Veso 1.3ml/g, además que posee alta estabilidad térmica. 
Una de las técnicas con menor utilización en la síntesis de catalizadores y con posibilidad de 
generar productos de alta pureza y alto rendimiento en materiales sólidos, es la CVD [1-3]. La 
cual consiste en una reacción de una mezcla de gases en el interior de una cámara de vacío o 
reactor en la que se sublima un precursor metálico o sustrato sobre otro material, los subproductos 
son extraídos al exterior por medio de un gas de arrastre o por medio de vacío [4]. 
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En el presente trabajo se busca la creación de catalizadores de óxidos de cobre para su posible 
utilización como propuesta para la disminución en la emisión de óxidos de nitrógeno producto de 
la reacción de oxidación parcial de ciclohexano [5].  
Figura 1. Reacción de oxidación parcial de ciclohexano 
Por lo tanto, en este trabajo se realizó la síntesis de materiales catalíticos con base en Cu sobre 
materiales mesoporosos del tipo MCM-41 empleando la técnica de CVD. Se prepararon 
materiales Al-MCM-41 con diferente relación Si/Al. El Cu se depositó sobre estos materiales 
empleando un reactor L de lecho fijo y empleando acetilacetonato de cobre (II). Todas las 
muestras se caracterizaron empleando difracción de rayos X y fisisorción de nitrógeno. El 
procedimiento de síntesis se detalla a continuación. 
 
Métodos experimentales 
Síntesis de MCM-41 con diferentes relaciones de Al.- Los materiales MCM-41 se prepararon 
con diferentes relaciones Si/Al (∞,150, 60, 16 y 5). El procedimiento empleado para la síntesis 
de estos materiales esta detalladamente reportado en la referencia [6]. 
Síntesis de los catalizadores por CVD.- Todos los catalizadores se sintetizaron empleando un 
reactor L de lecho fijo de 0.6 cm de diámetro. Dicho reactor consiste de dos zonas de 
calentamiento, en la primera zona (zona de sublimación) se realiza la sublimación del 
acetilacetonato de cobre (II) a una T=190 ºC empleando O2 como gas de arrastre. Esta corriente 
transporta al precursor hasta la zona de deposición, en donde entra en contacto con los materiales 
Al-MCM-41 a una T=300 ºC. En esta zona se lleva a cabo la descomposición del precursor y el 
cobre se deposita sobre la superficie de los materiales MCM-41. Dicho procedimiento se realizó 
para cada uno de los materiales MCM-41 con diferente relación Si/Al. Instalación del Reactor 
de Lecho Fluidizado.-De forma paralela se está trabajando en la instalación de un reactor de 
lecho fluidizado para mejorar el contacto gas-sólido. Al momento se está trabajando en la 
obtención de parámetros tales como: granulometría, masa de soporte y flujo necesario para poder 
llevar a cabo la fluidización dentro del rector. 
Todas las muestras se caracterizaron empleando difracción de rayos X para polvos y fisisorción 
de nitrógeno. 
Resultados y discusión 
De la caracterización de los materiales preparados en el reactor de lecho fijo se puede observar a 
través de las isotermas de adsorción de nitrógeno de la Gráfica 1 que corresponden a isotermas 
tipo IV características de los materiales MCM-41. La grafica muestra los catalizadores con 
diferente relación Si/Al. El área superficial se mantuvo en un nivel de 1000 m2 g-1. Por lo tanto 














Si/Al=5 Si/Al=60 Si/Al=16 Si/Al=150 Si/Al=Inf
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En los difractogramas se puede observar en la Gráfica 2 que una vez que se realiza la deposición 
de óxidos de cobre sobre diferentes soportes catalícos de tipo MCM-41 con diferente relación de 
Si/Al siguen presentes los picos característicos de la estructura del MCM-41, por lo que esta no 
sufre una modificación que modifique de forma considerable sus propiedades estrucutrales. 
Una vez realizadas las pruebas experimentales para la obtención de las condiciones de operación 
del reactor de lecho fluidizado se obtiene que para que este pueda llegar a fluidizar se requiere de 
una granulometría de mesh #100 y considerando un flujo de gas de 90ml/min con una carga de 
0.1g de soporte se alcanza una altura de fluidización de 2cm. 
 
Conclusiones 
Se pudo determinar que al realizar la deposición de Cu sobre Al-MCM-41 no existe perdida del 
área superficial del soporte, lo que nos da una ventaja en la utilización de estos catalizadores. Con 
base en los resultados obtenidos se concluye que el catalizador con mayor eficiencia es el 
catalizador con una relación Si/Al=60. La técnica de CVD resulta apropiada para realizar la 
deposición de óxidos de cobre sobre materiales mesoporosos. Una posible aplicación de estos 
materiales puede ser en la oxidación parcial de ciclohexano. 
En el reactor de lecho fluidizado se espera mejorar el contacto sólido-gas con lo cual se obtendría 
una mejora en la dispersión del cobre en la superficie de la MCM. 
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